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La pre*sente invention concerne un proceed de fabrication de phosgene 
a partir de chlore et d'oxyde de carbone. 

Le phosgene est tan produit interm&ilaire de synthese tres important, 
notarament dans la ehimie des polyur£thannes, car il permet la fabrication des 
isocyanates, a partir des amines correspondantes. 

Les m^thodes de fabrication du phosgene consistent le plus souvent a 
faire r^agir un melange de chlore et d'oxyde de carbone. la reaction peut etre 
provoquee par des radiations U.V. ou niais Indus triellement elle est genera- 
leraent conduite en phase vapeur en faisant passer un courant de chlore et 
d'oxyde de carbone sur du carbone par exemple sous forme de charbon aetif. 

Bans ces conditions, I'un des principaux problemes pos£s par cette fa- 
brication reside dans l f Evacuation des calories d^gag^es du fait de la forte 
exothermic! te" de la reaction. 

Les solutions classiques de ce type de probleme consistent en general a 
diluer les gaz reactionnels soit au moyen d T un gaz inerte vis-a-vis de la reac- 
tion, soit au moyen des gaz de queue dont on a ^limine* le produit recherche*. 
Ces deux techniques pre^sentent chacune des inconvenients. En effet, le gaz 
inerte est perdu, ce qui augmente le cofit du proceed et le recyclage des gaz de 
queue impose l'utilisation d'une machine tournante dont le fonctionnement est 
toujours de*licat lorsque les produits manipul^s sont aussi dangereux que l'oxyde 
de carbone ou le phosgene. 

La Demanderesse a constate* que lorsque I 1 on divise la masse catalytique 
en au moins deux parties distinctes successives, que l'on introduit tout l'oxy- 
de de carbone a l 1 entree de la premiere alors que 1 1 introduction du chlore est 
reparfcie egalement ou in^galement sur l f entree des diffSrents lits de cataly- 
seur, la conduite de la reaction est beaucoup plus aisee et les conditions de 
fonctionnement du materiel moins eprouvantes. 

V invention concerne done un precede de fabrication de phosgene par 
reaction en phase vapeur entre le chlore et I'oxyde de carbone a une tempera- 
ture comprise entre 50 et 400°C, sous une pression absolue comprise entre 1 et 
10 bars en presence de carbone, caracterise en ce que : 

- la reaction est effectu^e par passage des reactifs sur au moins deux 
lits de catalyseur success! fs, 

- la totalite" de I'oxyde de carbone est introduite au niveau du premier 
lit et une fraction du "chlore total est introduite au niveau de 
chaque lit, 

- le rapport molaire de l T oxyde de carbone au chlore total est superieur 
a 1. 

Le chlore industriel convient parfaitement a la mise en oeuvre du pre- 
cede. 
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L* oxyde de carbone peut contenir Jusqu'a 5 % en volume de dioxyde de 
carbone. Toutefois, plus la purete est grande, plus les problemes de separation 
des prodults de la reaction sont als^s a r^soudre* 

Le rapport molalre oxyde de carbone/ chlore total doit etre sup^rieur 

5 a L De facon pr^f^r^e, 11 est fixe entre 1,0 et 1,10. En effet la Demanderesse 
a constate que dans ce cas les conditions de fondtionnement des installations 
sont les plus simples, notamment en ce qui concerne l 1 elimination de I'exces 
d 1 oxyde de carbone-qui est aisdment obtenu par simple condensation du phosgene. 
Lorsque le rapport molaire est supe*rieur a 1,10, des installations de re*cupe*ra- 

10 tion de l f oxyde de carbone en exces qui doivent Stre mises en oeuvre grevent les 
cotfts d'investisseraents et d 1 exploitation sans qu'un avantage important soit 
obtenu par ailleurs. 

Le carbone, en presence duquel la reaction est conduite, est de pre- 
ference choisi sous forme de particules ou de granules dont les propri£te*s g^o- 

15 me*triques et m^caniques n'entrainent aucune difficulty de mise en oeuvre. En 
pratique, les charbons actifs dont la surface specif ique est de l'ordre de 
1000 rn^/g et la granulometrie est comprise entre 0,k et 5 mm sont prefers. II 
convient cependant de noter que les conditions e*nonce*es concernant le charbon 
ne sont pas critiques, 

20 Selon un mode particulier de mise en oeuvre du procede* selon l f Inven- 

tion, le catalyseur peut St re dilue* au moyen d'une charge inerte telle que le 
graphite. 

La temperature a 1' inter! eur de la masse catalytique est comprise entre 
50 et 400°C. 

25 La pression absolue a. I'interleur des reacteurs est comprise entre 1 

et 10 bars, de preference 3 et 7 bars. En-dessous de la pression atmospherique, 
la productivite devient faible et de plus la condensation du phosgene devient 
difficile. Au-dessus de 10 bars, les avantages de la pression sur la chimie de 
la reaction sont compenses par le colit du materiel resistant a cette pression. 

30 Selon une variante du procede, la pression dans les differents reacteurs peut 
ne pas gtre la meme. Elle reste cependant tou Jours comprise entre 1 et 10 bars. 

Bien que rien n'interdise d'envisager l'utilisation d'antres types 
d'appareils, les reacteurs tubulaires sont tres prefers. Un mode de realisation 
pratique particulierement avantageux consiste a utiliser un faisceau tubulaire 

35 refroidi par un liquide refrigerant tel que l'ean ou le tetrachlorure de car- 
bone. 

Selon une variante du procede, lorsque I 1 on desire obtenir un phosgene 
particulierement pur, notamment avec une teneur en chlore inferieur a 200 ppm, 
il est utile de faire passer les gaz reactionnels, apres les reacteurs, dans un 
kO ou plusieurs fj.hisseurs. 
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L l example oi-apres illustre l T invention sans la limiter aux earacte- 
ristiques op^ratoires spe*cifiquement d^crites, 
Exemple 

Deux react ears mo no tabulai res de 27 mm de diametre., mentis en serie 
5 sont charges chacun sur une hauteur de 1,05 m de charbon actif (charbon issu 
de noix de coco, surface specifique 1200 ir^/g, granulometrie : 1,25-3 mm, den- 
site apparente : 0,5) • 

1,4?0 kg/h de chlore et 1,180 kg/h d'oxyde de carbone sont introdults 
au niveau du premier reacteur, 1,430 kg/h de chlore est introduit dans le me*- 
10 lange phosgene/oxyde de carbone entrant dans le deuxieme reacteur (rapport mo- 
laire oxyde de carbone/ chlore total = 1,05). 

La pression est de 5 bars et le refroidissemwfct as sur £ par une double 
enveloppe dans laquelle circule de l'eau. 

A la sortie du deuxieme reacteur, le melange gazeux passe dans un fi- 
10 nisseur de 42 mm de diametre charge* de charbon actif sur une hauteur de 4,2 m. 

A la sortie du finisseur, le melange est envoye* dans un condenseur a 
saumure qui permet la recuperation de phosgene contenant moins de 200 ppm de 
chlore, 

L ! unite* pilote a produit pendant plusieurs jours 4 kg/h de phosgene 
15 (rendement 99 %) ♦ 
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REVSNDICATIONS 



1) Procede do fabrication de phosgene par reaction en phase vapeur entre le 
chlcre et l'oxyde de carbone a une temperature comprise entre 50° C et 400°C, 
sous une pression comprise entre 1 et 10 bars en presence de carbone , carac- 
teVise en ce que : 

5 - la reaction est effectuee par passage des reactifs sur au moins deux lits 

de catalyseur successifs, 

- la totality de l'oxyde de carbone est introduite au niveau du premier lit 
et une fraction du chlore total est introduite au niveau de chaque lit, 

- le rapport molaire de l'oxyde de carbone au chlore total est superieur a 
10 1, 

2) Procede selon la revendi cation 1, dans lequel le rapport molaire de l'oxyde 
de carbone au chlore total est coznpris entre 1 et 1,10. 

3) Proce*de* selon I'une quelconque des revendi cations precedentes, dans lequel la 
pression est comprise entre 3 et 7 bars. 

15 *) Procede* selon l'une quelconque des revendi cations precedentes, caracte*rise en 
ce qu'il comporte de plus une etape de finition de la reaction. 
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